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Osszefoglalas

A PD kutaté a palydzatban kilénb6z6 moddszereket dolgozott ki vertikdlisan rendezett ZnO
nanoszdlakat novesztésére, valamint elektromos, mechanikai és elektromechanikai vizsgalatara. A
rendezett novesztéshez sziikséges mintdzatot - a kordbban mar hasznalt elektronsugaras irds mellett
— nagyobb fellleten alkalmazhatd, gazdasagosabb, Uj mddszerekkel: nanogomb(foto)litografia és
nanoimprint litografidaval hozta létre. Szintén sikerilt kivaltani a korabban hasznalt vezet6 ZnO
egykristaly hordozot az alkalmazas szempontjabodl sokkal fontosabb szigetel6 hordozéra (zafir). Mint
kiderdlt a |étrejové nanoszerkezet morfoldgidjat elsGsorban a magréteg kristalytani jellemzGi és csak
kevésbé az érdesség befolydsolja. A nedves kémiai novesztett egyedi nanoszalak piezoelektromos
aktivitasat pdsztdzé tlszondas maddszerrel igazolta. A nanoszdlak pasztdzé elektronmikroszképban
végzett rendkivil érzékeny hajlitdsi vizsgalatai kimutattdk, hogy a naoszal hajlitdsi modulusza
lényegesen elmarad a tombi értékt6l. A egyedi nanoszalak elektromechanikai vizsgalatai mellett a PD
kutatd egy Uj tipusu eréméré szenzort is tervezett, ill. tesztelt, melyben a nanoszal okozta deformacié
az alatt |évé réteg vezetSképességének valtozasa alapjan olvashatod ki.

Az elért eredmények részletes ismertetése

Kiilonbo6z6 atméréjli homoepitaxialis ZnO nanoszalak el6allitasa

A kutaté és munkatarsai a palyazati munka soran szamos kiilénb6z6 atméré6jii (15-350 nm) és hosszu
(0,5-20 um) epitaxidlis ZnO nanoszélakat/rudakat (nanowire/rod, NW/NR) hozott létre a
munkatervben is emlitett elektronsugaras direkt irdasos maédszer [1], ill. tébb Uj alternativ mintazasi
madszer kidolgozasaval (1. abra). A kiilonb6z6 kidolgozott mintapreparaciés maddszerek kozott
szerepelt az egészen vékony (15-40 nm), hosszi (5-20 um), de rendezetlenil elhelyezkedd
nanoszalak el6allitasara alkalmas nanogémb litografia, melynek soran a kis atméré a golyok és a
hordozo felllete altal kozrezart térrészben kialakuld kilrilt ndveszté oldatnak volt koszénhet6 [2].
Nagyobb atmérdjl, de rendezett nanoszerkezetek kialakitdsra a nanoimprint és nanogdomb
fotolitografiai moddszer tlnt a legalkalmasabbnak a lassu, koltséges és csak kis feliiletekre
alkalmazhatd elektronsugaras irdssal szemben. El6bbi mddszer esetén a mintazatot egy - a polimer
rétegbe préselt - mestermaszk (stamp) segitségével készll [3], mig az NSPL litogréfia esetén a
megvilagité UV fényt fényérzékeny polimer réteg feliiletén kialakitott onszervez6dé szilika vagy



polisztirol nanogdmb réteggel hoztuk létre [4]. Emellett alkalmaztuk még az atomi eré6mikroszképos
direkt irdsos moddszert is, melynek segitségével kis atmérdji (30-40 nm) ZnO nanorudakat sikertlt
srin rendezett strukturdban létrehozni [5]. A hordozét beborité maszkrétegben (template)
kialakitott mintazat mellett nagy szerepe volt a kialakitott geometridra a nedves kémiai névesztési
madszer paramétereinek is (prekurzor koncentracié, h6mérsékleti rampa, idg, pH, adalékanyag stb.).

"> y W W J '(DO P\V OO P \
(‘(J}\)_) i) 9 -’DO(OI(’DCO
<_ DOOOO (\COOOOC"QO POO

) OPe oo0008e
- Y Y Y |

looospoa
OOO0POL0¥
k_) OOOC?C?

TN

R T T
[T v

1. dbra: Kiilbnb6z6 mintdzatkészitési modszerrel elédllitott rendezett ZnO nanoszdl/rud témbok:
elektronsugaras irdssal (a), nanogémb fotolitogrdfidval (b), nanoimprint litogrdfidaval (c), ill.
nanogdémb litogrdfidval

A hordozd hatdsa a ndvesztett ZnO nanoszalakra

A palydzat targyat képezé integralt eréméré megvaldsitdsdnak feltétele, hogy az egyes ldbakat alkotd
vertikalis ZnO nanorudak a hordozé oldalarél egymastdl elektromosan el legyenek szigetelve. Ez azt
jelenti, hogy az eddig haszndlt ZnO egykristdly hordozét - mely nem tekinthetd szigetel6nek
(~150 Ohm-cm) - egy alternativ hordozéval kell kivaltani. A PD Kutatd intézeti munkatdrsakat és
nemzetk6zi kapcsolatokat bevonva 6t kiilénb6z6 hordoz6/ZnO magréteg kombinacidt hasonlitott
O0ssze a novesztett nanorudak rendezettsége és a fellilet vezet6képessége szempontjabol. Az XRD,
SEM és AFM mérések kimutattdk, hogy a rendezettséget a magréteg kristdlytani tulajdonsdgai
(textdra, szemcseméret) hatdrozzdk meg [6], és az er6mér6 szempontjabdl a legalkalmasabb
valasztas a |ézer ablaciéval (0001) zafirra levdlasztott vékony ZnO réteg. Az igy létrehozott epitaxidlis
réteg jol vezet, viszont lokdlis bemetszéssel (pl. fokuszalt ionsugarral) - a kivald szigetel6nek szamitd
zafirnak készonhetGen - a labak alulrdl egymdstdl szigeteltek lesznek. A mért ellenallas >500 MOhm,
igy az er6 hatasara tortént kis jel is elvileg érzékelhet6 az eszk6zon.
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2. dbra: A magréteg hatdsa a ZnO nanoszerkezetre. Az 6sszehasonlitott magrétegek (balrol
jobbra): ZnO egykristdly, PLD ZnO/zafir, PLD ZnO/Si, PLD ZnO/Pt/zafir, porlasztott ZnO/Si



Még Ujabb eredmény, hogy a PD kutatd kezdeményezésére az MFA-ban sikerlilt epitaxidlis ZnO
réteget noveszteni (0001) nem adalékolt és p-tipusi GaN rétegre. A 2”-es hordozora novesztett
nanoszalak geometriai rendezettsége (1a. dbra) az egykristalyos ZnO mintakkal vetekszik (2a. dbra). A
tervek szerint az elektromos mérésekkel kiegészitett tanulmanyt az OTKA szadm felt(intetésével még
idén elkildik az Applied Physics Letters szerkeszt6ségének.

A nanoszalak mechanikai vizsgalata nanomanipuldtor segitségével. A hajlitdszilardsag és a Young

modulus meghatdrozasa szamitégépess szimulacidk segitségével

A hajlitasi kisérleteket a PD Kutatd egy pdsztdzd elektronmikroszkdpban végezte egy olyan
nanomanipuldtor karra szerelt AFM tlvel, melynek rugdallandéjat el6z6leg rezonancia frekvencia
kimérésével kalibrdlta (3.a-b dbra). A moddszer f6 el6nye az a&ltaldban hasznalt dinamikus
maddszerekkel szemben, hogy a hajlitds kontrolldlt pontban és kristalytani irdnyban végezhet6 el. A
mérd@szonda és nanoszal elhajlasokbdl (Y, y) valamint a lemért geometriai paraméterekbdl (3/c) az
egyedi szdlakra jellemz6 hajlitasi modulusza kiszdmolhaté. A szamoldshoz hasznalt analitikus modell
figyelembe vette a szabalyos hatszog alapu oszloptdl eltéré geometriat (3d abra) [7]. A kiértékelés
tanulsdga szerint a ZnO nanoszalakra jellemz6 hajlitasi modulusz (36.0+8.3 GPa) jelentdsen
alacsonyabb a tombi anyagra jellemzd értéknél (140 GPa). Az eltérés okaként az irodalomban tébb
féle magyardzatot is olvashatunk, azonban egyike sem irja le kvantitativan a jelenséget.

a)

3. adbra: A nanoszdlak sztatikus in-situ karakterizdcidja: a mérészonda és a nanoszdl
elhajlasdnak leolvasdsa (a), a hajlitds kézben felvett SEM kép (b), a nanoszdl keresztmetszeti
SEM képe (c), és a kétkomponensii mechanikai modell vdzlata (d)

Hogy az Adltalunk javasolt hajlitdsos maddszer helyességét mas modszerrel is igazoljuk olyan
nanoszdlak vizsgdlatat tdztiik ki célul, amiken mind a sztatikus, mind a kapacitiv csatoldssal
gerjesztett dinamikus rezgetéses moddszer alkalmazhatd. Utébbi moédszer, a viszonylag merev
geometridnak kdszonhet6en az el6z6ekben bemutatott nanorudakon nem alkalmazhatd. Nagyobb
oldalaranyd ZnO nanoszalakon (1d abra) ugyan a dinamikus rezgetés mar m(ikodott (f,..=2-3 MHz),
viszont ezek meg a hajlitdsos mddszerhez nem elég merevek. Ezért a PD kutatd valasztasa egy masik,
hasonld kristalyszerkezetli modellanyagra, az InAs-re esett. A dan kutatasi partnerek altal készitett
idedlis geometridju nanoszalakon az 6sszehasonlitd mérés jol elvégezhetd volt (4 a-b abra). A
sztatikus mérésekbdl és a természetes rezonanciafrekvenciakbdl véges elem maddszerrel szamolt
(Comsol Multiphysics) Young modulus értékek — egy kivételtdl eltekintve — jo egyezést mutattak, és



csakugy mint a ZnO nanoszéalaknal az atlagos érték (43.5 GPa) jelentGsen eltért a lapcentralt kobos
kristalyszerkezetben eléforduld témbi anyagra jellemzétél (97 GPa) [8].
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4. dbra: Rezonanciafrekvencia meghatdrozdsan alapuld, dinamikus mérési mddszer. Az
eredetileg nyugvo vertikdlis nanoszdlat (a) egy annak kézelébe helyezett tiire adott ismert
frekvencidju (f) valtojellel gerjesztjiik (b). A nanoszdlak az elektronmikroszkop
vdkuumkamrdjaban éles rezonanciacsucsot mutatnak (b). Az 6t nanoszdlon elvégzett statikus
(kék potty) és dinamikus mérések (piros potty) egy kivételtdl eltekintve jo egyezést mutattak
(d).

Az InAs nanoszalakon végzett részletesebb vizsgalatok jelen beszdmold megirasa kézben is zajlanak, a
legljabb kisérletekben az egyes nanoszalak Young modulusdaban meghatdrozhatd szorast
transzmisszids elektronmikroszképos vizsgalatokkal préobaljak feltarni.

Az egyedi nanoszalak piezoelektromos vizsgalata

Az egyedi nanoszalak piezoelektromos aktivitdsat a PD kutatd pdsztdzéd tliszondds mikroszkoppal
vizsgalta. Ennél a mddszernél (piezo force microscopy, PFM) az anyag mechanikus vélaszat vizsgaljuk
a mintdval érintkez6 (contact mode), vezet6 réteggel bevont tlre adott valtdjel hatasara. Az erre a
célra készitett mintanak tobb feltételnek is eleget kellett tennie: mechanikailag elég erésnek kell
lennie, hogy ellendlljon a tapogatd Uzemmddnak (contact mode), ill. a ZnO magréteget alulrdl
kontaktussal kellett ellatni, hogy a tlire adott feszlltség nagy része a nanoszdlra és ne a magrétegre
essen. Az altalunk valasztott megoldas egy PLD ZnO/Pt/zafir hordozdra kotegekben ndvesztett
nanoszal volt, melyet a mechanikai ellendlldsag céljabodl fotoreziszttel toltottink fel, ill. martunk
némileg vissza, hogy a nanoszdlak hegye elérhet6 legyen a mér6tli szamara. A vizsgdlat tanulsaga
szerint a nanoszalak piezoelektromosan valdéban aktivak, a magréteget is magaban foglalé ZnO
NR/ZnO film rendszer effektiv ds; piezoelektromos allanddja 8-12 pm/V-nak adddott, ami hasonlé az
irodalomban k6zolt értékekhez, és nagyobb mint a magrétegen mért érték.
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5. dbra: Alulrdl Pt-val kontaktdlt ZnO magrétegre névesztett nanoszdl kétegek SEM képe (a), ill
a fotoreziszttel részlegesen kitéltott mintdn mért fellileti topogrdfia (b), és a normal irdnyu
piezovdlasz jel (b)

Az egyedi nanoszdlak elektromechanikai vizsgalata

A projekt vezetGje szamos aram-fesziiltség mérést végzett kiilonb6z6 mértékben deformalt vertikalis
nanorudakon. A kisérletek igazoltdk a tervezett szenzor mikodési elvet: az érzékel6 nanoszdlat a SEM
nanomanipulator egyik karjara szerelt el6re bekalibralt (k=0,09 N/m) és bearanyozott AFM tlivel
hajlitottuk, mikézben az ellendllds valtozast allandd kontaktusokon keresztlil mértiik az
elektronmikroszkdép kamrajaban. A vizsgalatot egy irdny mentén elvégezve kiderilt, hogy 8 V-os
munkapont mellett mar a 21 nN-os er6 is jol detektalhatd dramvaltozast okoz (15 nA). A gorbék
lefutdsa és jellegzetes értékei, Ugyis, mint nyitd-, ill. letorési fesziiltség tehat valdban valtoztak a
deformacié hatdsdra, viszont a viselkedés jellege ellentmond a piezoelektromos ZnO nanoszal téma
elinditdja, Z.L. Wang altal leirt modellel, mivel a nyitdfesziiltség az 6sszenyomott oldalon is jéval 0 V
felett maradt. A hajlitott nanoszalakon elvégzett in-situ tliszondas kisérletek szamszer(ileg nehezen
reprodukalhaték, mivel pl. az ellendlldst nagy mértékben befolyasold kontakt felllet nehezen
kontrolalhatd. Ugyanez volt a helyzet a vezet6képességi AFM Gzemmaddban elvégzett kisérletekkel is.
Tovdbb nehezitette a helyzetet, hogy gyakran tapasztaltunk letorési effektusokat és az adott
tartomanyban felvett dram-fesziltség karakterisztikakat befolyasolta az éppen el6tte alkalmazott
legmagasabb dram és feszlltség (memrisztor hatds). Ez a jelenség az irodalombdl is ismert, azonban
annak eredete még vita targyat képezi. A fent emlitett okok miatt vilagossa valt, hogy a jol kontrollalt
elektromechanikai vizsgdlathoz és az erémérd érzékel6hdz egyarant allandé és jo mindGségl
kontaktusokra van sziikség.

Integralt nanoszal alapu er6méré

A ZnO nanorudak fels6 kontaktdldasara szolgdlé nanogdmb behelyezését a pdsztazd
elektronmikroszkép vakuumkamrajaban nanomanipuldtor segitségével sikeriilt megvaldsitani. Ahogy
varhaté volt az elektromos viselkedés szempontjabdl nagy szerepe van a nanogémb fellleti
min&ségének, ill. a nanogdmb/Zn0 kozotti elektromos dtmenetnek. Kiderilt, hogy ilyen szempontbdl
a Ru-mal bevont polisztirol gomb a tomoér Au-hoz képest lényegesen kedvezdbb, és kevésbé
egyeniranyitd karakterisztikdt mutat. Tovabba az is kiderilt, hogy az eszkéz mechanikai szilardsaga
még hékezelés utdn sem elégséges, ezért a haromldbu erémérd helyett a PD Kutatd egy Uj - a
haromldbu szerkezetnél lényegesen robusztusabb - szerkezetet javasolt és vizsgalt. Ennél az egy
nanorudas konfiguracional azt haszndljuk ki, hogy a nanoszal hajlitdsanak hatdsara nem csak a



nanoszalban, ha az alatta Iévé magrétegben is mechanikai fesziltség |ép fel, ami egyltt jar a réteg
ellendlldsanak megvaltozasaval is az anyag piezoelektromos/piezorezisztiv tulajdonsaga miatt. A
feltevést valds geometriat figyelembe véve véges elem szimuldcidkkal is sikertlt igazolni. Az inverz
piezolektromos hatdson alapuld potencidlvaltozds leginkdbb a nanoszal tovének kozvetlen
kornyezetében tapasztalhaté (6a abra).

Az ujfajta, egy-nanoszalas elrendezésben az érzékel6 nanoszal egy kereszt alakban kivagott kb. 300
nm széles és 250 nm vastag ZnO vezetd szalag kézepén all, mely adott nagysagu és irdnyu hajlité eré
hatasara kiilonboz6 ellenallds valtozdst okoz az x-, ill. y-irdnyd vezet8szakaszokban. Az
elektronmikroszkdép munkakamrajaban elvégzett els6 tesztekkel nem sikeriilt egyértelm(ien igazolni a
m(ikodési elvet a nagy elektromos hattérzaj miatt. Az érzékenység novelése érdekében a
tovabbfejlesztett eszkdzben az aktiv ZnO magréteg mar egyben egy vékonyréteg tranzisztor
csatorndja is, melynek munkapontjat a hatoldali kapuelektrédaval lehet hangolni. Az el6zetes
kisérletek nagyon igéretesek, az eredmények kozlése 2013 elejére varhatdk. Amennyiben szlikséges,
a PD kutato kéri ennek a publikacidonak az utélagos figyelembevételét is.

Lo S0P BT S00KY
e e sdnn

6. dbra: A hajlitds hatdsdra a nanoszdl tévének kézelében ébredd elektromos potencidl (a) és az
ezt kihaszndlo egy-nanoszdlas erémérd szenzor gyakorlati megvaldsitdsa dtnézeti (b) és nagy
nagyitdsu (b) SEM képe
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Egyéni és csapatmunka

A felsorolt kutatdsokat a PD kutatd — az intézeti gyakorlatnak megfeleléen — nem egyediil, hanem
PhD hallgaték bevondsaval végezte, melynek elsédleges célja a feladatok hatékonyabb megosztasa
mellett az utdnpdtlds nevelése. Ennek megfelel6en, bar az [4, 6, 7, 8] publikdcidk az 6sztondijas
Otlete nyoman és iranyitdsaval zajlottak (Id. gyakori utolsé hely a szerzélistan), a szerz6lista elején
gyakran a kutatasba bekapcsolédd, altala vezetett két PhD hallgatd (Szabé Zoltan és Erdélyi Rébert)
valamelyike szerepel.

Valtozasok a koltségtervben

Az eredeti koltségtervhez képesti eltérések minden esetben az OTKA zs(iri el6zetes jovahagyasaval
torténtek.



